2000-329924/29 A96 B05 D21 HENK 1998.10.01 
HENKEL KGAA *DE 19845247- A 1 

1998.10.01 1998-1045247(+1998DE-1045247) (2000,04.06) A61K7/16 
Fluid' dentifrice gel containing mixture of sorbitol, glycerol and 
'polyethylene glycol as humectant, having lasting transparency and 
good Theological properties 
C2000-100063 

Addnl. Data: LEINEN H, GREGORI D, PUJOL GALIANO M, CARBO 
MR 


A(5-H3, 12-V4B) B(4-C2A3, 4-C2D, 4-C3B, 4-C3C, 5- 1 

A IB, 5-B2A3, 5-B2C, 5-C4, 5-C8, 6-F3, 10-A7, 10-A9A, 10-E4C, 14- 

N5. 14-N6A) D(8-B8) .14 


ADVANTAGE 

The gel has long-lasting transparency even at low temperature a«d 
has the required rheological properties, i.e. is sufficiently fluid for 
easy dispensing from flexible plastics tubes but not so highly fluid as 
to cause excessively rapid and deep sinking into the bristles of 
toothbrushes. 

EXAMPLE 

A transparent gel dentifrice contained 12% Sident 12 SPLS 
(RTM; precipitated silica of BET specific surface 80 m 2 /g), 0.1% 
Sorbosil BFG 51 (RTM; colored, agglomerated precipitated silica of 
average particle size 310 u.m), 33.6% sorbitol, 24.3% glycerol. 3.8% 
polyethylene glycol 400, 0.5% 12% Texapon K12 (RTM; sodium 
lauryl sulfate), 12 % Teg Betain F50 (RTM; N,N-dimethyl-N-coconur 
amidopropyl-ammonium acetobetaine; 36% actives), 0.8% aroma. 
0.25% sodium saccharin, 1.1% disodium monofluorophosphate and 
water to 100%. Viscosity at 20°C was 27.5 Pa.s. The gel remained 
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NOVELTY 

In a transparent, fluid dentifrice gel containing 10-15 wt.% silicic 
acid polishing component, 55-70 wt.% humectant, 15-30 wt.% water 
and 2-10 wt.% other toothpaste components. The humectant 
comprises a mixture of sorbitol, glycerol and polyethylene glycol in a 
weight ratio 10:(7-8):(0.5-l. 5). 

USE 

As a dentifrice suitable for dispensing from flexible plastics tubes. 
The composition may include active agents effective against tooth or 
gum disease, specifically fluorine compounds, antimicrobial agents, 
vitamins and mineral salts (all claimed). 




transparent after storage at 25°C for 4 weeks. 
TECHNOLOGY FOCUS 

Organic Chemistry - Preferred Composition: The weight ratio of water 
to humectant mixture is 1 :2-3). Colored silicic acid particles may be 
included at 0.1-1 wt.% to give the required appearance. The additional 
components are binders, surfactants, flavorings and active agents 
against tooth or gum disease. 

Polymers - Preferred Materials: The composition contains xanthan 
gum, carboxymethyl cellulose and/or polyvinyl pyrrolidone as binder, 
at up to 0.5 wt.%. 
(6pp240()DwgNo.()/0) 
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(§) Flussiges Zahnreinigungsgel 

@ Flussige, transparente Zahnreinigungsgele mit einem 
Gehalt von 

10-15 Gew.-% Kieselsaure-Poliermitteln 

55-70 Gew.-% Feuchthaltemitteln 

15-30 Gew.-% Wasser und 

2-10 Gew.-% weiteren Zahnpasteninhaltsstoffen 

weisen eine Viskositat von 10000-100000 mPa s(20°C) auf 

und lassen sich trotzdem aus flexiblen Spendeflaschchen 

leicht dosieren, wenn als Feuchthaltemittel ein Gemisch 

aus Sorbit (a), Glycerin (b) und Polyethylenglycol (c) im 

Gewichtsverhaltnis (a) : (b) : (c) = 10 : (7-8) : (0,5-1,5) ent- 

halten ist. Wasser und Feuchthaltemittel liegen bevorzugt 

im Gewichtsverhaltnis 1 : (2-3) vor. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bctrifft fliissige Zahnreinigungsmittel mit cinera Gehalt. an Policrmitteln, Fcuch thai remit tcln unci Was- 
ser, die weitgehend transparent bis klar sind und ein gunstiges rheologisches Verhalten fur die Dosierung aus flexiblen 
5 Kunststoffflaschchen aufweisen. 

Rs sind bereits fliissige Zahnreinigungsmittel bekannt, die sich aus flexiblen Kunststoffflaschchen unter leichtem 
Druck ausbringen lassen, z. B. aus WO 94/01080 Al. Diese Produkte weisen ein weiBes bis stark triibes Aussehen auf. 
Um solche Produkte transparent oder klar zu formulieren, ist es erforderlich, daB der fliissige Trager aus Wasser, Feucht- 
halternitleln und ggf. geldsten InhaltsstolTen einen dem Poliermittel ahnlichen Brechungsindex aufweist. Aus 
10 WO 95/22958 war z. B. eine transparcnte Formulierung bekannt, die einen Gehalt von mchr als 50 Gew.-% Sorbit auf- 
weist. Diese flussigen Zahngele zeigen jedoch eine noch nicht befriedigende Kaltestabilitat der Transparenz. Aus 
WO 94/01080 Al war auch transparentes Plussigzahnreinigungsmittel bekannt, das ca. 21 Gew.-% Sorbit, 30Gew.-% 
Glycerin und 5 Gew.-% Ethanol enthalt. Diese flussigen Zahnreinigungsmittel sind sehr niedrigviskos und zeigen Visko- 
sitaten deutlich unter 1 0000 mPa • s (25°C). 
15 Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand darin, ein noch flussiges Zahnreinigungsgel vorzuschlagen, das zwar 
eine vorziigliche Kaltestabilitat der Transparenz aufweist, aber doch nicht zu flussig ist und beim Dosieren auf eine Zahn- 
biirste nicht zu rasch und zu tief in die Borsten einsinkt. 

Diese Aufgabe wurde durch Verwendung eines spczifischcn Feuchthaltemittclgemischcs gclost: 
Gegenstand der Erfindung ist ein flussiges, transparentes Zahnreinigungsgel mit einem Gehalt von 

20 

10-15 Gew.-% Kieselsaure-Polierkomponenten 
55-70 Gew.-% Feuchthaltemittel (a + b + c) 
15-30 Gew.-% Wasser und 
2 10 Gew.-% weiterer Zahnpasteninhaltsstoffe, 

25 

dadurch gekennzeichnet, daB als Feuchthaltemittel ein Gemisch aus Sorbit (a), Glycerin (b) und Polyethylenglycol (c) im 
Gewichtsverhaltnis (a) : (b) : (c) = 10 : (7-8) : (0,5-1,5) darin enthalten ist. 

Als flussig im Sinne der vorliegenden Erfindung wird eine Viskositat von ca. 10 000 100 000 mPa • s (20°C, gemes- 
sen mit einem Brookfield-Rotationsviskosimeter RVF, Spindel 3/4 bei 4 RPM, entsprechend einer Scherrate von D = 
30 4s" 1 ) verstanden, die ein leichtes Dosieren aus einem flexiblen Spendeflaschchen ermoglicht und ein langsames Einsin- 
ken des Gels in die Borsten der Zahnbiirste bewirkt. 

Die Transparenz soli wenigstens so hoch sein, daB durch eine ca. 1 cm dicke Schicht des Zahngels (z. B. in einer Klar- 
glas-Kuvette von 1 x 1 x 4 cm Kantenlange) eine Schrift mit ca. 4 mm Buchstabenhdhe und 3 mm Buchstabenbreite 
noch gut lesbar ist 

35 Als Kieselsaure-Polierkomponenten eignen sich alle als Putzkorper bekannten Gelkieselsauren, Hydrogelkieselsauren 
und Fallungskieselsauren. Gelkieselsauren werden durch Umsctzung von Natriumsilikatlosungen mit starken, waBrigen 
Mineralsauren unter Ausbildung eines Hydrosols, Alterung zum Hydrogel, Waschen und Trocknen hergestellt. Erfoigt 
die Trocknung unter schonenden Bedingungen auf Wassergehalt von 15 bis 35 Gew.-%, so werden die sogenannten Hy- 
drogelkieselsauren erhalten, wie sie z. B. aus US 4,153,680 bekannt sind. Durch Trocknung auf Wassergehalte unterhalb 

40 15 Gew.-% erfoigt eine irreversible Schrumpfung der vorher lockeren Struktur des Hydrogels zur dichten Struktur des 
sog. Xerogels. Solche Xerogelkieselsauren sind z. B. in US 3,538,230 beschrieben. 

Eine zweite, bevorzugt geeignete Gruppe von Kieselsaure-Polienmtteln sind die Fallungskieselsauren. Diese werden 
durch Ausfallung von Kieselsaure aus verdiinnten Alkalisilikat-Ii>sungen durch Zugabe von starken Sauren unter Bedin- 
gungen erhalten, bei welchen die Aggregation zum Sol und Gel nicht eintreten kann. Geeignete Verfahren zur Herstel- 

45 lung von Fallungskieselsauren sind z. B. in DE-OS 25 22 486 und in DE-OS 31 14 493 beschrieben. Bevorzugt geeignet 
ist eine gemaB DE-OS 3 1 14 493 hergestellte Fallungskieselsaure mit einer BET-Oberflache von 15- 110 m 2 /g, einer Par- 
tikelgroBc von 0,5-20 um, wobei wenigstens 80 Gew.-% der Primarpartikel unter 5 um liegen sollen, und einer Viskosi- 
tat in 30%iger Glycerin- Wasser-(1 : l)-Dispersion von 30-60 Pa • s (20°C) in einer Menge von 10-20 Gew.-% des Zahn- 
gels. Bevorzugt geeignete Fallungskieselsauren dieser Art weisen auBerdem gerundete Ecken und Kanten auf und sind 

so unter der Handelsbezeichnung Sident^n DS (DEGUSSA) erhaltlich. 

Andere Fallungskieselsauren dieser Art sind Sident 8 (DEGUSSA) und Sorbosil AC 39 (Cros field Chemicals). Diese 
Kieselsauren zeichnen sich durch eine geringere Verdickungswirkung und eine etwas hohere nuttlere TeilchengrbBe von 
8-14 um bei einer spezifischen Oberflache von 40-75 m 2 /g (nach BET) aus und eignen sich besonders gut fur fliissige 
Zahngele gemaB der vorliegenden Erfindung. 

55 Weitere Poliermittel, insbesondere solche, die einen Brechungsindex aufweisen, der von 1,45 um mehr als 0,1 ab- 
weicht, sind bevorzugt nicht oder allenfalls in Mengen von weniger als 2 Gew.-% enthalten. 

Von entscheidender Bedeutung fur die Rheologie und Transparenz der erfindungsgemaBen flussigen Zahnreinigungs- 
gcle ist die Zusammensetzung der flussigen Tragerphase aus Wasser und Feuchthaltemittcln. Die Gcsamtmcngc von 
55-70 Gew.-% an Feuchthaltemittcln setzt sich aus Sorbit (a), Glycerin (b) und Polyethylenglycol (c) in einem relativ en- 

60 gen Mengen verhaltnis von (a) : (b) : (c) = 10 : (7-8) : (0,5-1,5) zusammen. Bei einem bevorzugten Gehalt von 
30-35 Gew.-% Sorbit ergibt sich daher ein Gehalt von 21 28 Gew.-% an Glycerin und von 1,5 5,25 Gew.-% an. Poly- 
ethylenglycol. Wasser (d) und Feuchthaltemittel (a + b + c) sind bevorzugt in einem Gewichtsverhaltnis von (d) : (a + b + 
c) = 1 : (2-3) enthalten. Bei einem bevorzugten Gehalt von 55-65 Gew.-% an Feuchthaltemitteln liegt der Wassergehalt 
bei 20-25 Gew.-%. Der Wassergehalt ergibt sich dabei als Summe des durch RohstofTe wie z. B. 70%iges Sorbit oder 

65 86%iges Glycerin eingetragenen und des separat zugesetzten Wassers. Die angegebenen Mengen an Sorbit und Glycerin 
beziehen sich auf eine wasserfreie Aktivsubstanz. 

Zusatzlich zu den genannten obligatorischen Komponenten konnen die erfindungsgemaBen Zahnreinigungsgele wei- 
tere Zahnpasteninhaltsstoffe enthalten, die in Art und Menge die Transparenz nicht negativ beeinflussen. Solche Inhalfs- 
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stoffe sind z. B. Bindemittei, Tenside, Geschmackstoffe, Wirkstoflfe gegen Zahn- und Zahnfleischerfcrankungen z B 
^^^Ss^ nSlemWl^kSt0ffe, antibakterieUe Stoffe < zB " Bi g u ^e, Triclosan), Vitamine, Panthenol 
SchlieBlich eignen sich die erfindungsgemaBen transparenten Zahnreinigungsgele auch hervorragend dazu, durch 16s- 
l.che Farbstoffe und/oder gefarble P,g„,ente zu Produkten mit ansprechendetn Aussehen zu gelangen. Als gefarbte Pi K - 

{^^S'T^ Wie Sie Z - B " unler der Verkaufsbezeichnung SorbJ. 
BFG 51, BFG 52 und BFG 53 oder Sorbosil SD 2352 im Handel sind. Es kdnnen auch Gemische unterschiedlich gefarb- 

nL SST P IT7°^ We ^ en - ? 0khe Z - B - 0ran 8 e ' rot blau 8 efirt,ten (ielkieselsaure-Partikel kdn- 

nen n Mengen von 0,1-1,0 Gew.-% in den erfindungsgemaBen Zahnreinigungsgelen enthalten sein 

TV, fi! n ^T Cl k TSZ 7 " B u nat , 0 ; rliche und/oder syntherische wasserldsliche Polymere wie Alginate, Carragheenate 
Traganth Starke und Starkeether GeUuloseether wie z. B. Carboxymethylcellulose (Na-Salz). HydroxyethvkeUulose' 
MediymydroxypropylceUulose, Guar Akaziengum, Agar-Agar, Xanthan-Gum. Suceinoglycan-Gum, JohannisbroUnehl' 
Pecune, wasserloshche Carboxyvinylpolymere (z. B. Carbopol«-Typen), Polyvinylalkohol, Polwinylpyrrolidon Poly 
ethyleoglycole, insbesondere solche m.t Molekulai^ewichlen von 1 500-1 000 000 eingesetzt. w'erden 

Besonders gut gee.gnete Bindemittel sind Xanthan-Gum, Carboxymethylcellulose, Polyvinylpyrrolidon und Gemi- 
sche cheser wasserloshchen Polymeren, die in einer Menge bis zu 0,5 Gew.-% enthalten seir. kdnnen 

Geetgnete Ten S1 de sind z. B. lineare Natriumalkylsulfate mit 12-18 C-Atomen in der Alkvlgruppe. Diese Stoffe wei- 
sen zusatzhch cine cnzymhemmende Wirkung auf den bakteriellen Stoffwechsel des Zahnbela^aul Weiterc gcdg^e 
IS™- .T" 8 ' Natriums , a i z f y°" Alkylpolyglycolethersulfat mit 12-16 G-Atomen in deFlinSren 

Wvcolethergruppen ini Molekiil, von hnearem Alkan(C 12 -G 18 )-sulfonat, von SWoberosteinsaure- 
S^K? stern ' von i sultaUerten Fettsauremonoglyceriden, sulfadertcn Fettsaurealkanolamiden, Sulfoessig- 

saurealkyl(C 12 -C, 6 )-estern, Acylsarcosinen, Acyltauriden und Acylisethionaten mit jeweils 8-18 C-Atomen in der Acvl- 
gruppe. Auch zwittenonische ampholydsche und nichuonische Tenside sind geeignet, z. B. Oxemylate von Fettsaure- 
mon<>und-mglycenden,vonFettsaure-Sorbitanesteniu n dAlkyl(oligo)-Glucoside 

^Bevoraugt geeignet sind Natrium-laurylsulfat und ein Gemisch aus Natrium-laurylsulfat und Cocoamidopropyl-be- 

Ms Geschrtiacksstoffe werden ublicherweise Aromen und SuBungsmittel verwendel. Grcignete Arornen sind z B 
Pfefiemnnzol, Krauseminzdl Eukalyptusdl. Anisol, Fencheldl, Kummelol, Methylacetat. Zimialdehvd, Anethol, Van* 
hn, Thymol und andere naturhche oder naturidendsche atherische Ole oder auch synthedsche Geschmackstoffe verwen- 

- Konserviemngsnuttel und antimikrobielle Stoffe, z. B. p-Hydroxybenzoesauremethyl-, ethvl- oder propylester 
at^S a und a Cxld^ 0a, ' Br ° mchlor °P hen ' Triclosan ' Hexe ^n- Phenyl-salicylsau^ester, Biguanide z. B. 35 

- Fluorverbindungen wie z. B. Na-Fluorid, Zink-Fluorid, Na-Monofluorophosphat, Aminfluorid u a 

- miersubstanzen, z. B. pnmare, sekundare oder tertiare Alkaliphosphate, Citronensaure/Na-Citrat 

K^^tZ^^ZS^: HamSt ° ft; Allant °- Panthen01 ' AUcai-Rhodanide. 

- Vitamine, z. B. Retinoi, Tocopherol oder Ascrobinsaure und 40 

- Mineralsalze wie z. B. Mangan-, Zink- oder Magnesiums alze. 

Alle diese fakultativen Zahnpasteninhaltsstoffe sind zusammen in einer Menge von etwa 2-10 Gew -% in den erfin- 
aungsgeiiiaBen Zahngelen enthalten. 

Die folgenden Beispiele sollen den Erfindungsgegenstand naher beschreiben: 
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Beispiele 

Es wurden ftiissige Zahnreinigungsgele der folgenden Zusammensetzung hergesteilt: 
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Sipernat 320 DS 
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Panthenol 
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Viskositat (20°C), Pas 
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Sipernat 320 DS 
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Glycerin 
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Polyethylenglycol 400 
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Keltrol F 
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Tego Betain F50 
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Cremophor RH60 
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Retinol-palmitat 
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Wasser 
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ad 100 
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ad 100 


ad 100 


Viskositat (20°C), Pas 


26,0 


21,25 


22,5 


20,0 


37,0 


37,0 


18,75 



Alle Beispiele steOen transparente Gele dar, die auch nach 4 Wochen Lagerzeit bei 25°C ihre Transparenz behalten 
Es wurden folgende Handelsprodukte verwendet: 

Sident® 12 SPLS: 

Fallungskieselsaure 

Spez. Oberflache (BET): 80 m2/g 

Herstellen DEGUSSA AG 



50 



Sipernat®320 DS: 

Fallungskieselsaure 

Spez. Oberflache (BET): 170 m 2 /g 

Herstellen DEGUSSA AG 

Sorbosil®BFG51: 

gefarbte, agglomerierte Fallungskieselsaure 

mitdere TeilchengroBe 310 pm (min 90% 106-710 urn) 

Keltrol®F: 
Xanthan-Gum 

Herstellen Fa. KELCO, Briissel 
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Blanose®9-M-31-XF: 

Na- Carbox y meth y lcellulose 

Subst.-Grad 0,8-0,95, Viskositat 100-300 mPa • s (l%ig) 
Herstellen HERCULES 

5 

Blanose®12-M-31-XP: 

Na-Carboxymethylce Liu lose 

Subst.-Grad 1,2, Viskositat 100-300 mPas (l%ig) 

Herstellen HERCULES 

10 

Luviskol®K30: 

Poly vinylpyrrolidon, MG: ca, 40 000 
Herstellen BASF AG 

15 Texapon®K12; 
Na-Laurylsulfal 
(HENKEL KGaA) 

lego Betain®F50: 

20 N,N-Diinethyl-N-kokosaiiiidopropylaiiiiuoniurnacetobetain (ca. 36% AS) 
Herstellen TEGOCosmetics 

Cremophor®RH60: 
PEG 60 Hydrogenated Castor Oil 
25 (BASF AG) 

Tagat®S5: 

Polyoxyethylen-(20)-glycerinmonostearat 
Herstellen TEGOCosmetics 

30 

Patentanspriiche 

1. Flussiges, transparentes Zahnreinigungsgel rnit einem Gehalt von 

35 10 15 C}ew.-% Kieselsaure-Polierkomponenten 

55-70 Gew.-% Fcuchthaltemittcl 
15-30 Gew.-% Wasser und 
2-10 Gew.-% weiterer Zahnpasteninhaltsstoffe, 

40 dadurch gekennzeichnet, daB als Feuchthalternittel ein Gemisch aus Sorbit (a), Glycerin (b) und Polyethylengly- 

col (c) im Gewichtsverhaltnis (a) : (b) : (c) = 10 : (7-8) : (0,5-1,5) darin enthalten ist. 

2. Zahnreinigungsgel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB Wasser (d) und Feuchthalteinittel (a + b + c) 
im Gewichtsverhaltnis (d) : (a + b + c) = 1 : (2-3) enthalten sind. 

3. Zahnreinigungsgel nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB zur Erzielung eines anspre- 
45 chenden Aussehens gefarbte Kieselsaurepartikel in einer Menge von 0,1-1,0 Gew.-% darin enthalten sind. 

4. Zahnreinigungsgel nach einem der Anspriiche 1 3, dadurch gekennzeichnet, daB als weitere Zahnpasteninhalts- 
stoffc Bindemittel, Tenside, Geschmacksstoffe und Wirkstoffe gegen Zahn- und Zahnfleischcrkrankungen enthalten 
sind. 

5. Zahnreinigungsgel nach einem der Anspriiche 1-4, dadurch gekennzeichnet, daB als Bindemittel Xanthan-Gum, 
50 Carboxymethylcellulose, Polyvinylpyrrolidon oder ein Gemisch dieser wasserloslichen Polymeren in einer Menge 

bis zu 0,5 Gew.-% enthalten ist. 

6. Zahnreinigungsgel nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, daB als Wirkstoffe Fluorverbindungen, an- 
timikrobielle Stoffe, Vitamine und Mineralsalze enthalten sind. 
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